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Resumo. Tem-se observado nos Ultimos anos um continuo aumento nas pesquisas de novas
técnicas e processos para a obtencdo de compolsitos de matriz metdlica. Estes novos
materiais, quando possuidores de alta resisténcia mecanica, apresentam-se como uma forma
alternativa emrelacdo a metalurgia tradicional na busca continua de leveza e resisténcia em
engenharia. A grande maioria dos compdésitos em estudo correspondem a matrizes metélicas
reforcadas com fases secundarias e discretas, usualmente ceramicas de elevada dureza e
resisténcia, na forma de particulas ou fibras. Neste trabalho procurou-se a obtencdo de
compoésitos metalicos com reforgo fibroso utilizando-se matriz de aluminio, devido as
excelentes propriedades mecanicas e baixo peso conseguidas. Utilizaram-se técnicas de
metalurgia do pé com prensagem uniaxial a frio ; processo de infiltracdo reativa onde a
silica é reduzida pelo aluminio, além de processo de extrusdo a quente. Como elemento de
reforco foram utilizadas ceramicas fibrosas refratarias silico-aluminosas e fibras de silica..
Para avaliacdo dos resultados utilizaram-se ensaios mecanicos e microscopicos de forma a
comparar o metal reforcado, com o metal néo reforcado, processado nas mesmas condigoes.
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1. INTRODUCAO
1.1. Infiltracdo Reativa de um metal em um éxido de sacrificio

O método denominado de Infiltracdo Reativa foi desenvolvido originamente por Bredin
(1993) e congiste na preparacdo de um composito metalico de Al,Os/Al no qual um corpo
macico de SiO, puro é imerso em aluminio fundido em temperaturas da ordem de 1100 °C.
Neste método, a silica é reduzida pelo aluminio liquido obtendo-se um material composto de
aluminio e Al,O;. Estas fases se interpenetram produzindo um compdsito integro com ambas



as fases continuas em sua extensdo (figura 1), sendo denominados como material co-
continuous .
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Figural - llustracéo esquemética da microestrutura obtida num compdsito do tipo co-
continuous pela transformacdo de silicaem alumina. A fase escura representa a alumina.

Neste processo de oxidacdo da silica pelo aluminio, Bredin (1995) observou a seguinte
reacdo envolvendo os elementos congtituintes: 3SiO,(s) +4AlI(l) —» 2Al,03(s) +3Si(s), sendo
gue o composito final obtido, apds um tempo suficiente para que toda a reacdo de reducéo
ocorra, apresenta uma fragdo volumeétrica (% em volume) de alumina de aproximadamente 65
%. O corpo de silica, além de servir como fonte de oxigénio para a formacdo de alumina,
define também o formato final do compdsito desegjado.

Liu (1996) explica de forma detalhada o fendmeno envolvido no processo de Infiltracdo
Reativa desenvolvido por Bredin. Primeiramente ocorre a formacéo de Al,0; na superficie do
corpo de silica imerso no aluminio liquido. Em seguida ocorre o crescimento desta fase
ceramica para o interior do corpo de silica com o auxilio de fendas ou canais que sdo
originados pela ateracdo volumétrica na transformacdo Si0,(2,20 g/em’®) — Al,04(3,97
g/cm?®), provocando uma reducdo no volume de 25% (Daehn, 1996) a 37,3% (Liu, 1996) . Por
estes canais € liberado o silicio que caminha em diregdo a matriz de aluminio, onde se dissolve
e posteriormente precipitase. Na fig.2 tem-se uma ilustracdo do processo, onde vé-se a
existéncia de uma frente de reacdo gque caminha para esquerda até que toda a silica tenha se
transformado.
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Figura 2 - llustracdo do mecanismo de propagacéo da frente de reacdo. Extraido de Liu (1996)



Em funcdo das caracteristicas morfoldgicas de entrelacamento das fases no composito
alumina/aluminio, suas propriedades mecanicas atingem valores elevados muito superiores ao
obtido no aluminio puro. Y oshikawa (1997) encontrou valores médios entre 400 e 550 MPa
para a resisténcia a fratura de compressdo em compositos alumina/Al obtidos pela técnica de
Bredlin, processados em temperaturas entre 777 e 1277 °C. A variagdo da dureza Vickers em
funcdo datemperatura de reacéo encontrada pelo mesmo autor, € reproduzida nafig.3.
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Figura 3 - Dureza Vickers em funcdo da temperatura de reacéo entre SiO,/Al . Extraido de
Y oshikawa (1997)

1.2. Fibras Silico-Aluminosas

Segundo Fryatt (1988) as fibras ceramicas silico-aluminosas sdo o resultado da mistura de
partes iguais de Al,O; e SIO, de pureza industrial. A mistura dos gréos € fundida em
temperaturas superiores a 2200 °C, sendo um filete do fundido submetido aum forte jato de ar,
resultando na sua fibralizacdo e obtencdo de uma fibra com microestrutura amorfa, com
composicao quimica tipica de 49-51% Al,O3; e 49-51% SiO, em peso. Usualmente estas fibras
apresentam uma fracdo elevada (40 a 60% em peso) de particulas ndo fibralizadas
denominadas shot (Durant, 1987), resultado da ineficiéncia do processo de fibralizagcdo, com
tamanho variando entre 20 microns e alguns milimetros. A morfologia destas fibras aproxima-
se bastante das fibras de ata alumina do tipo Saffil, usualmente empregadas na fabricacdo de
compositos de matriz metdlica.

Figura4 - Imagem em MEV de microfibras de silica Silexil

1.3. Fibrasdesilica



Conforme visualizado na fig.4, as fibras de silica Silexil apresentam-se como agulhas
cilindricas, tubulares, transparentes e com ambas as extremidades afinadas. Segundo Machado
(1998) sdo congtituidas predominantemente por SiO, (>99%) e Al,O; (~0,5%) e apresentam
estrutura mista entre amorfa e cristalina. Apresentam didmetro médio de 15 microns (o = 3) e
comprimento de 200 microns (o = 120), portanto com baixa relacéo L/D.

1.4. Objetivosdeste Trabalho

O objetivo deste trabalho é a producdo de um compdésito metdlico fibroso com matriz de
aluminio onde as fibras do reforco apresentem-se dispersas e descontinuas no metal. Tentar-se-
a transformar localmente as fibras, com composicéo slicosa e silico-aluminosa, em um
microcompésito do tipo co-continuous, segundo a técnica Bredlin descrita, valendo-se da
disponibilidade de silica em ambas as composi¢des. Esta transformacdo na estrutura fibrosa
possivelmente eliminaria os problemas de interface discreta tipicos quando da inclusdo de
reforcos na matriz.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Para os experimentos de compactacéo uniaxial a frio, pé de aluminio atomizado (figura5),
com composicao quimica média determinada por microandise de raio-x (99,44% Al e 0,56%
Fe) foi mecanicamente misturado as fibras de silica e silico-aluminosas em proporcdes de 5 e
10% (fracBo volumétrica da fibra) sem adicdo de lubrificantes. A mistura foi prensada
uniaxialmente a frio em molde previamente lubrificado, com pressdo de 325 MPa, produzindo
cilindros com 24 mm de didmetro e 15 mm de altura. As pegas produzidas foram sinterizadas a
620 °C por um periodo de 1 hora sem curva de aguecimento e com resfriamento ao ar.

Para 0 processo de extrusdo a quente, o0 mesmo pé de aluminio foi misturado a fibras de
silica na relacdo de 5% de fibras em peso em misturador bicbnico. A mistura p6é de
aluminioffibras foi acondicionada em caneca de aluminio 6063 e compactada com pressdo de
100 MPa de forma a acomodar no interior da caneca a maior quantidade possivel de material a
ser extrudado. Em seguida a caneca foi submetida a aquecimento por 4 horas a 450 °C antes de
se proceder a extrusdo. Na extrusdo conseguiu-se relacéo de extruséo de 48:1.

Figura5 - P6 de auminio atomizado utilizado nos experimentos
3. RESULTADOSOBTIDOS



3.1. Microscopia Eletrénica de Emissdo de Campo

Nafig.6, obtida por microscopia eletrénica de emissdo de campo (field emission), pode-se
visualizar detalhe de uma fibra de silica completamente reagida com a matriz de aluminio.
Observa-se a presenca de duas fases no interior da fibra, com morfologia similar a obtida em
trabalhos na literatura envolvendo a técnica de infiltraco reativa. Espera-se que a fase escura
no seu interior seja um Oxido estéavel de aluminio e afase clara o aluminio metalico.
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Figura 6 - Detalhe dafibra de silica obtido por microscopia eletrénica de emissdo de campo

3.2. Avaliacdo da reacdo por microanalise de raios-x

A figura 7 obtida por elétrons retro-espalhados mostra o composito obtido com fibra de
silica em processo de compactacéo uniaxial onde uma fibra isolada apresenta-se rodeada pela
matriz de aluminio. Na regido 1 (fase escura da fibra) ndo houve ocorréncia de reacdo, sendo
visivels apenas 0s picos caracteristicos de SIO,. Na regido 2 verifica-se a presenca de algum
glicio, que provavelmente permaneceu na regido sem se transformar. Resultados similares
foram obtidos com a utilizacdo de fibras silico-auminosas em compactacdo uniaxial. Pela
diminuicdo expressiva na quantidade de silicio e também pela grande concentracéo de Al nesta
regido, acredita-se que ai tenha ocorrido uma reacdo de reducdo da silica presente na
composicaéo da fibra com formacdo de um composto a base de Al, provavelmente um oxido
estavel na temperatura utilizada, pelos mesmos mecanismos descritos na técnica de Infiltracdo
Reativa por Bredlin.

3.3. Observacbes na microestrutura dos compésitos

Na fig.8 vé-se imagem obtida por microscopia 6tica do material extrudado apds fabricado.
S8o vistas as duas orientacbes em relacdo a direcdo de extrusdo. Conforme esperado, o
processo de extrusdo fornece as fibras um sentido de orientacdo preferencial em relagdo a
direcdo de extrusdo. Observa-se uma boa distribuicdo de fibras no composito final, conforme
visto na imagem da secéo transversal. Pela imagem longitudinal pode-se verificar que a
agressividade da extrusdo provocou a quebra expressiva nas fibras, as quais tiveram seu
comprimento bastante reduzido em relagdo ao seu comprimento inicial.

Na fig.9 observa-se detalhe da secéo transversal do extrudado apds fabricado, onde ndo
sdo verificadas reagdes na interface fibralaluminio. A principio, a temperatura utilizada no
processamento ndo é suficiente para provocar a reacdo entre os dois materiais. Reagdes sO



serdo observadas de forma expressiva ap0s os extrudados serem submetidos a tratamento
térmico.

Na fig.10 pode-se observar detalhe do material extrudado apds tratamento térmico a 620
°C durante 1 hora. Observam-se as fibras total ou parcialmente reagidas com a matriz de
aluminio, além de agulhas de silicio indicando a presenca de eutético Al/Si formado pela reacdo
do aluminio da matriz e o silicio liberado pela reacéo de reducéo da silica das fibras. De forma
geral, amaior parte da microestrutura do compdésito apresentou reacdes parciais da fibra com
depositos de intermetalico Al/Fe/Si. Apenas em algumas regides da matriz foram observadas as
agulhas de silicio conforme ilustrado na figura.

Na figura 11 vé-se um detalhe do extrudado apés tratamento em 620 °C durante periodo
extenso de 21 horas. A reacdo nas fibras se processou por completo sendo que os depésitos de
slicio na forma de agulhas pode ser observado em toda a matriz do composito ao redor das
fibras. Sua composicéo rica em silicio, sd poderia ser obtida com silicio vindo da reacéo de
reducdo da silica ja que este elemento existe em baixa concentracdo no pd de aluminio
utilizado, e ndo existe na fibra naformade Si metdico.

Na figura 12 observa-se uma fibra de silica parcialmente reagida com a matriz de aluminio
em processo de compactacdo uniaxial a frio. O elemento cinza ao redor da fibra € um
intermetdlico Al-Fe-Si encontrado com certa frequéncia na microestrutura do material reagido
em tratamentos térmicos a 620 °C por mais de 60 minutos .
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Figura 7 - Imagem em elétrons retro espalhados do compésito feito com fibra de silicae
resultados de microandlise por raios-x realizados no seu interior. 1) regido ndo reagidano
interior dafibra 2) regido reagida



Figura 8 - Detalhe 6tico da se¢do transversal e longitudinal do material extrudado mostrando a
orientacdo dada as fibras no processamento

Figura 9 - Detalhe 6tico da secdo transversal do material extrudado mostrando a inexisténcia
de reacdo nainterface das fibras

Figura 10 - Detalhe 6tico da microestrutura do material extrudado apds tratamento térmico a
620 °C durante 1 hora
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Figura 1l - Detalhe 6tico da microestrutura do material extrudado apds tratamento térmico a
620 °C durante 21 horas

Figura 12 - Detalhe de fibra de silica em microscopia 6tica mostrando regido intacta (fase
escura), regido reagida (entrelacamento) e deposito de Al-Fe-Si (fase cinza)

3.4. Resultados de dureza Brinell obtidos com o tratamento térmico do extrudado

Nafig.13 vé-se o grafico da dureza Brinell em funcdo do tempo de tratamento térmico do
extrudado na temperatura de 620 °C. Observa-se que logo ap6s o inicio do tratamento térmico
temos um reducdo significativa e progressiva da dureza do material até cerca de 1 hora de
exposicdo nesta temperatura. Apos este periodo, a dureza aumenta até retornar a ordem de
grandeza inicial antes do tratamento. N&o foram obtidos ainda resultados experimentais
conclusivos que possam esclarecer se a queda de dureza estaria associada a uma possivel
degradacéo da interface fibra/aluminio, ou ainda o aumento posterior da dureza estar associado
com a precipitacdo de intermetdlicos Al-Fe-Si e silicio na matriz.

3.5. Microdureza Vickers

Para avaliacdo das propriedades mecanicas da regido reagida, foi escolhida uma particula
de shot (figura 14) no compésito feito com fibras silico-aluminosas em processo de prensagem
uniaxial a frio, que apresentasse uma grande area de ataque, tornando possivel a comparacao
de microdureza Vickers entre esta regido e pontos ndo reforcados da matriz com cargas de 40
e 65 gramas. Nafig.14 observa-se parte da marca de indentacdo feita na matriz sem reforco no
canto superior direito da foto, assm como duas indentagdes feitas no interior da particula de



shot. Os resultados médios de microdureza encontrados em medi¢gdes de vérios pontos da
microestrutura podem ser vistos na figura 14. A matriz ndo reforcada apresentou dureza média
de 42,4 Hv (0=6,3) enquanto que nas regides reagidas encontrou-se valores médios de 995 Hv
(0=140).
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Figura 13 - Dureza Brinell obtida no material extrudado submetido a diferentes tempos de
tratamento térmico na temperatura de 620 °C
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Figura 14 - Detalhe de shot utilizado para ensaio de microdureza e resultados de microdureza
Vickers namatriz de aluminio ¢ e naregido reagida e

4. CONCLUSOES

O método de Infiltracdo Reativa do aluminio nas fibras estudadas apresenta-se como uma
aternativa tecnologica de interesse devido as propriedades morfologicas inéditas obtidas na
microestrutura do composito.

As fibras cer@micas silico-aluminosas e as fibras de silica utilizadas neste trabalho
demonstraram serem candidatos viaveis para utilizagdo como 6xido de sacrificio, onde a silica
amorfa presente em sua composicdo pode ser utilizada na reacéo de reducdo do método
Bredlin.
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Al/SO, FIBROUS COMPOSITE OBTAINED BY POWDER METALLURGY

Abstract. It has been observed in that last few years a continuous increase in the research of
new technics and processes for the obtention of MMC. These new materials, when showing
mechanical strenght become new alternatives towards the tradicional metallurgy, in the
engineering search of strenght and lightness. The majority of the composites under study are
metalic matrixes reinforced by discret secondary phases, usually high hardness and strenght
ceramics, in the shape of particles or fibers. This paper shows the obtention of metallic
composites with fibrous reinforcement into an aluminum matrix, due to its excellent
mechanical properties and light weight. Powder Metallurgy technics with cold uniaxial
pressing were used; Reactive Infiltration process, where the slica is reduced by the
aluminum, and hot extrusion process. As reinforcement element, refractory alumino-silicate
and silica fibers were used. To evaluate the results, mechanical and microscopical tests were
realized.
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